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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

(54) Duftperlen in Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern 

@ Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur 
Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkor- 
pern, bei dem hochdosierte Duftstoff-Compounds mit 
Schuttgewichten oberhalb 700 g/l durch Granulation oder 
Prefcagglomeration hergestellt, mitweiteren pulverformi- 
gen und/oder granularen Wasch- und Reinigungsmittel- 
Inhaltsstoffen vermischt und diese Vorgemische in an 
sich bekannter Weise zu Formkorpern verprefct werden. 
Durch die erfindungsgemafce Einarbeitung des Parfums 
lassen sich Wasch- und Reinigungsmittelformkorper her- 
stellen, die sich gegenuber herkommlich hergestellten 
Formkorpern durch hohere Harten und schnellere Zer- 
fallszeiten auszeichnen. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betriffl. ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern, ins- 
besondere von Waschmitteltabletten zur Verwendung in haushaltsiiblichen Waschmaschinen. 

5 Gegeniiber pulverformigen oder fiiissigen Wasch- und Reinigungsmitteln weisen Wasch- und Reinigungsmittelform- 
korper eine Reihe von Vorteilen auf: Sie sind leicht zu dosieren und benoligen aufgrund ihrer hohen Dichle weniger Ver- 
packung sowic vcrringcrte Transport- und Lagcrkapazitat.cn. Ein wcitcrcr wichtiger VortciL solchcr Produktc ist die Ver- 
braucherakzeptanz, die sich nicht nur in den geschilderten convenience-Vorteilen, sondern auch mit. asthetischen Merk- 
malen der Formkorper begriinden laBt. So haben auf dem Gebiet der maschinellen Reinigung von Geschirr die Tabletten 

10 die vorher iiblichen pulverformigen Produkte in weiten Teilen vom Markt verdrangt. 

Den genannten Vorteilen stehen aber auch Nachteile gegenuber, die ebenfalls im Formkorper an sich begriindet liegen. 
So muB ein Formkorper nach der Herstellung hinreichend stabil sein, um sich ohne Bruch oder Abrieb verpacken, trans- 
portieren und lagem zu lassen. Diese Stabilitatsanforderungen bedingen eine gewisse Harte der Formkorper, die wie- 
derum der schnellen Auflosung des Formkorpers en tgegen stent. Diese Dichotomie zwischen Harte und Zerfallszeit ist 

15 ein zentrales Problem der Formkorperhersteilung, unabhangig davon, auf welchen Gebieten diese Formkorper eingesetzt 
werden sollen. 

Bei der Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern ergeben sich weitere spezifische Probleme. Wah- 
rend maschinelle Geschirrspulmittel in Table ttenform reiativ tensidarm sind und zum uberwiegenden Teil aus gut 16s li- 
chen Bestandteilen zusammengesetzt sind, beinhalten beispielsweise Textilwaschmittel deutlich hohere Mengen an Ten- 

20 siden, woraus sich Loslichkeitsprobleme ergeben, da einige Tenside zu Vergelung neigen bzw. nur langsam loslich sind. 
Auch sind die Anforderungen, die an ein Textilwaschmittel in Form gepreBter Formkorper gestellt werden, deutlich ho- 
her als bei Geschirrspiilmitteltabletten. Im Geschirrspuler liegt die Tablette in einem Korbchen und lost sich dort wah- 
rend des gesamten Reinigungsvorgangs auf. In Haushaltswaschmaschinen muB ein Textilwaschmittelformkorper einer- 
seits uber die Einspulkammer dosierbar sein, also binnen Sekunden in solch kleine Partikel zerfallen, daB die Partikel 

25 eingespult werden konnen, andererseits muB aber auch bei Dosierung uber die Trommel gewahrleistet sein, daB die 
Formkorper sich vollstandig und rasch auflosen, um den Kontakt von festcm, feuchtcn Waschmittel mit der Wasche wci- 
testgehend zu verhindern, um spotting-Probleme zu vermeiden. 

Wasch- und Reinigungsmittelformkorper enthalten im Gegensatz zu Geschirrspulmitteltabletten weitere Inhaltsstoffe, 
die die Dichotomie zwischen Harte und Zerfallszeit weiter verstarken. Wahrend Geschirrspulmittel in der Regel nicht 

30 mit Duftstoffen ausgerustet sind, kommt Parfumen bei Wasch- und Reinigungsmitteln eine hohe Bedeutung zu: Einer- 
seits sorgt die Beduftung fur ein eindeutig charakterisierbares, "unverwechselbares" Produkt, andererseits ist gerade bei 
Waschmitteln die Beduftung der behandelten Textilien ein auBerst wichtiges Merkmal in der vom Verbraucher empfun- 
denen Leistungscharakteristik. Duftstoffe sind aber deutlich hydrophobe Substanzen, die die Auflosung bedufteter 
Wasch- und Reinigungsmittel weiter erschweren, da sie beim Aufspriihen auf die Pulvergemische diese hydrophobieren. 

35 Im Stand der Technik zu Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern existiert nur eine kleine Zahl von Veroffentiichun- 
gen, die sich rrrit der Einarbeitung hydrophober und hydrophobierender Substanzen in diese Formkorper befaBt. 

So beschreibt die altere deutsche Patentanmeldung 197 39 384.5 (Henkel KGaA) Wasch- und Reinigungsmittelform- 
korper aus verdichtetem, teilchenrdrmigen Wasch- und Reinigungsmittel, die Tensid(e), Builder, ein Desintegrationsmit- 
tel auf Cellulosebasis sowie optional weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln enthalten, und bei denen 

40 das Desintegrationsmittel raumlich getrennt von hydrophobierenden Stoffen in einer abgegrenzten Region des Formkor- 
pers vorliegt, Durch die Trennung des Desintegrationsmittels von Substanzen, die den Feuchtigkeitszutritt zum Desinte- 
grationsmittel behindern konnen, weisen die in dieser Schrift beschriebenen Formkorper herausragende Aufloseeigen- 
schaften auf. 

Diese Schrift beschreibt lediglich, wie die Desintegrationswirkung des eingesetzten Desintegrationshilfsmittels opti- 
45 mal genutzt werden kann. Uber die optimierte Einarbeitung hydrophobierender Substanzen wird nichts ausgefuhrt. 

Die altere deutsche Patentanmeldung 197 39 383.7 (Henkel KGaA) beschreibt Wasch- und Reinigungsmittelformkor- 
per aus verdichtetem, teilchenformigen Wasch- und Reinigungsmittel, die wiederum Tensid(e), Builder, ein Desintegra- 
tionsmittel auf Cellulosebasis sowie optional weitere Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln enthalten, und bei 
denen samtliche hydrophobierenden Stoffe auf ein Tragermaterial aufgebracht sind. Hydrophobierende Stoffe im Sinne 
50 dieser Anmeldung sind beispielsweise auch Parfumole, wobei uber die Aufbringung auf die Iragermaterialien in dieser 
Schrift nichts ausgefuhrt wird. 

Der vorliegenden Erfindung lag nun die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reini- 
gungsmittelformkorpern bereitzustellen, welches als Verfahrensendprodukte Formkorper liefert, die sich durch hohe 
Harten und schnelle Zerfallszeiten auszeichnen. Insbesondere sollte es das Verfahren ermoglichen, Parfurn auf geeignete 
55 Weise in die Formkorper zu inkorporieren, ohne dabei die Nachteile in Kauf nehmen zu mussen, die herkommliche par- 
fumlialtige Wasch- und Reinigungsmittelformkorper aufweisen. Es sollte also eine Moglichkeit bereitgestellt werden, 
parfumhaltige Wasch- und Reinigungsmittelformkorper herzustellen, die in ihren Eigenschaften parfumfreieFonnkorper 
erreichen oder ubertreffen. 

Die Lo'sung dieser Aufgabe gelingt, wenn man hochdosierte Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, in die 
60 Wasch- und Reinigungsmittelformkorper einarbeitct, wobei die Duftstoff-Formkorper durch Granulation oder PrcBag- 
glomeration (z. B. Pelletpressen, Extrusion usw.) hergestellt werden. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern, bei dem 
man hochdosierte Duftstoff-Compounds durch Granulation oder PreB agglomeration herstellt, mit weiteren pulverformi- 
gen und/oder granularen Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffen vermischt und dieses Vorgemisch in an sich be- 
65 kannter Weise zu Formkorpern verpreBt. 

Zum Einsatz im erfindungsgemaBen Verfahren eignen sich hochdosierte Duftstoff-Compounds, die sich durch Granu- 
lation oder PreBagglomeration herstellen lassen. Bevorzugt sind hierbei Duftstoff-Compounds, insbesondere Duftperlen, 
die Schuttgewichte oberhalb von 700 g/t aufweisen. Die Herstellung von im erfindungsgemaBen Verfahren bevorzugt 
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einzusetzenden "Duftperlen" wird beispielsweise in der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 780.6 (Henkel 
KGaA) beschrieben. Diese Anmeldung offenbart ein Verfahren zur Herstellung von Duftstoff-Formkorpern, insbeson- 
dere Duftperlen, mil Schtittgewichten oberhalb von 700 g/1, bei dem ein festes und im wesentlichen wasserfreies Vorge- 
misch aus 

5 

a) 65 bis 95 Gew.-% Tragerstoff(en), 

b) 0 bis 10 Gcw.-% Hilfsstoff(cn) sowic 

c) 5 bis 25 Gew.-% Parfum 

einer GranulaLion oder PreBagglomeration unlerworfen wird. 10 

Bevorzugte Tragerstoffe sind dabei ausgewahlt aus der Gruppe der Tenside, Tensidcompounds, Di- und Polysaccha- 
ride, Silikate, Zeolithe, Carbonate, Sulfate und Citrate und werden in Mengen zwischen 65 und 95 Gew.-%, vorzugs- 
weise von 70 bis 90 Gew.-%, jeweils bezogen auf das Gewicht der entstehenden Duftstoff-Formkorper, eingesetzt. 

Neben den durch das oben beschriebene Verfahren herstellbaren "Duftperlen" isl: ini Verfahren der vorliegenden Erfin- 
dung die Einarbeitung von Duftperlen bevorzugt, wie sie in der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 781.4 (Hen- 15 
kel KGaA) beschrieben werden. In dieser Schrift wird ein Verfahren zur Herstellung duftverstarkter Wasch- oder Reini- 
gungsmittel bzw. Komponenten hierfur mit Schuttgewichten oberhalb von 600 g/1 offenbart, bei dem ein festes und im 
wesentlichen wasserfreies Vorgemisch aus Wasch- oder Reinigungsniittelcompounds und/oder -rohstoffen hergestellt 
wird, das mindestens 0,1 Gew.-% Parfum, bezogen auf das Vorgemisch, enthalt und man dieses Vorgemisch einer PreB- 
agglomeration unterwirft. Solche duftverstarkten Wasch- und Reinigungsmittel oder die oben genannten Duftstoff- 20 
Formkorper konnen in die Vorgemische des erfindungsgemaBen Verfahrens eingearbeilet werden. 

Die Herstellung der hochdosierten Duftstoff-Formkorper gelingt durch Granulation oder PreBagglomeration. Bei der 
Granulation wird das Duftstoff-Formkorper- Vorgemisch durch die umlaufenden Mischwerkzeuge verdichtet und homo- 
genisiert und zu Duftstoff-Formkorpern, insbesondere Duftperlen, granuliert. Die Granulation liefert dabei Duftperlen 
mit einem breiteren Kornspektrum (Grob- und Feinanteile), weshalb die Verfahrensvariante der PreBagglomeration ge- 25 
genuber der Granulation bevorzugt ist. 

Bei dem Verfahren der PreBagglomeration wird das Duftstoff-Formkorper- Vorgemisch unter Druck und unter Einwir- 
kung von Scherkraften verdichtet und plastifiziert, dabei homogenisiert und anschlieBend formgebend aus den Apparaten 
ausgetragen. Die technisch bedeutsamsten PreB agglomerations verfahren sind die Extrusion, die Walzenkompaktierung, 
und die Pelletierung. 30 

In einer bevorzugten Ausflihrungsform der Erfindung wird das Duftstoff-Formkorper- Vorgemisch vorzugsweise kon- 
tinuierlich einem Planetwalzenextruder oder einem 2-Wellen-Extruder bzw. 2-Schnecken-Extruder bzw. 2-Schnecken- 
Presse mit gleichlaufender oder gegenlaufender Schneckenfiihrung zugefiihrt, dessen Gehause und dessen Extruder- Gra- 
nulierkopf auf die vorbestimmte Extrudiertemperatur aufgeheizt sein konnen. Unter der Schereinwirkung der Extruder- 
schnecken wird das Vorgemisch unter Druck, der vorzugsweise mindestens 25 bar betragt, bei extrem hohen Durchsat- 35 
zen in Abhangigkeit von dem eingesetzten Apparat aber auch darunter liegen kann, verdichtet, plastifiziert, in Form fei- 
ner Strange durch die Lochdiisenplatte im Extruderkopf extrudiert und schlieBlich das Extrudat mittels eines rotierenden 
Abschlagmessers vorzugsweise zu etwa kugelformigen bis zylindrischen Granulatkomern verkleinert. Der Lochdurch- 
messer der Lochdiisenplatte und die Strangschnittlange werden dabei auf die gewahlte Granulatdimension abgestimmt. 
In dieser Ausflihrungsform gelingt die Herstellung von Granulaten einer im wesentlichen gleichmaBig vorherbestimm- 40 
baren TeilchengroBe, wobei im einzelnen die absoluten TeilchengroBen dem beabsichtigten Einsatzzweck angepaBt sein 
konnen. Im allgemeinen werden Teilchendurchmesser bis hochstens 0,8 cm bevorzugt. Wichtige Ausfuhrungsformen se- 
hen hier die Herstellung von cinheitlichen Granulaten im Millimcterbereich, beispielsweise im Bercich von 0,5 bis 5 mm 
und insbesondere im Bereich von etwa 0,8 bis 3 mm vor. Das Lange/Durchmesser- Verhaltnis der abgeschlagenen prima- 
ren Granulate liegt dabei in einer wichtigen Ausfulirungsform im Bereich von etwa 1 : 1 bis etwa 3:1. Weiterhin ist es 45 
bevorzugt, das noch plastische Primargranulat einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt zuzufiihren; dabei 
werden am Rohextrudat vorliegende Kanten abgerundet, so daB letztlich kugelformig bis annahernd kugelformige Ex- 
trudatkorner erhalten werden konnen. Falls gewunscht konnen in dieser Stufe geringe Mengen an Trockenpulver, bei- 
spielsweise Zeolithpulver wie Zeolith NaA-Pulver, mitverwendet werden. Diese Formgebung kann in marktgangigen 
Rondiergeraten erfolgen. Dabei ist darauf zu achten, daB in dieser Stufe nur geringe Mengen an Feinkornanteil entstehen. 50 
Alternativ konnen Extmsionen/Verpressungen auch in Niedrigdruckextrudern, in der Kahl-Presse oder im Bextruder 
durchgefiihrt werden. 

Ebenso wie im Extrusionsverfahren istes auch in den anderen Flerstellungs verfahren fur DuftstofT-Formkorper bevor- 
zugt, die entstandenen Primargranulate/Kompaktate einem weiteren formgebenden Verarbeitungsschritt, insbesondere 
einer Verrundung zuzufiihren, so daB letztlich kugelformig bis annahernd kugelformige (perlenfonnige) Korner erhalten 55 
werden konnen. x 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung wird das Verfahren zur Herstellung der 
Duftstoff-Formkorper mittels einer Walzenkompaktierung durchgefuhrt. Hierbei wird das duftstoffhaltige feste Vorge- 
misch gezielt zwischen zwei glatte oder mit Vertiefungen von definierter Form versehene Walzen eindosiert und zwi- 
schen den bciden Walzen unter Druck zu einem blattformigcn Kompaktat, der sogenanntcn Schulpe, ausgewalzt. Die 60 
Walzen uben auf das Duftstoff-Formkorper- Vorgemisch einen hohen Liniendruck aus und konnen je nach Bedaif zusatz- 
iich geheizt bzw. gekuhlt werden. Bei der Verwendung von Glattwalzen erhalt man glatte, unstrukturierte Schiilpenban- 
der, wahrend durch die Verwendung strukturierter Walzen entsprechend strukturierte Schiilpen erzeugt werden konnen, 
in denen beispielsweise bestimmte Formen der spateren Duftstoff-Formkorper vorgegeben werden konnen. Das Schul- 
penband wird nachfolgend durch eine Abschlag- und Zerkleinerungsvorgang in kleinere Stiicke gebrochen und kann auf 65 
diese Weise zu Granulatkomern verarbeitet werden, die durch weitere an sich bekannte Oberflachenbehandlungs verfah- 
ren weiter vergiitet, insbesondere in annahernd kugelformige Gestalt gebracht werden konnen. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform Herstellung der Duftstoff-Formkorper mittels einer Pelletierung 
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durchgefiihrt. Hierbei wird das duftstoffhaltige feste Duftstoff-Fonxikorper-Vorgemisch auf eine perforierte Flache auf- 
gebracht und mittels eines druckgebenden Korpers unter Plastifizierung durch die Lpcher gedruckt. Bei iiblichen Aus- 
fuhrungsformen von PelLetpressen wird das DufLstofF-Formkorper-Vorgemisch unter Druck verdichtet, plastifiziert, mit- 
tels einer rotierenden Walze in Form feiner Strange durch eine perforierte Flache gedruckt und schlieBlich mil einer Ab- 

5 schiagvorrichtung zu Granuiatkbrnern zerkleinert. Hierbei sind die unterschiedlichsten Ausgestaltungen von Druck- 
walze und perforierter Matrize denkbar. So finden beispielsweise flache perforierte Teller ebenso Anwendung wie kon- 
kavc odcr konvexe Ringmatrizcn, durch die das Material mittels einer odcr mchrcrer Druckwalzcn hindurchgcprcBt wird. 
Die PreBrollen konnen bei den Tellergeraten auch konisch gefonnt sein, in den ringformigen Geraten konnen Matrizen 
und PreBrolle(n) gleichiaufigen oder gegenlaufigen Drehsinn besitzen. Ein zur Durchfiihrung des erfindungsgemaBen 

10 Verfahrens geeigneter Apparat wird beispielsweise in der deutschen Offenlegungsschrift DE 38 16 842 (Schluter 
GmbH) beschrieben. Die in dieser Schrift offenbarte Ringmatrizenpresse besteht aus einer rotierenden, von PreBkanalen 
durchsetzten Ringmatrize und wenigstens einer mit deren Innenflache in Wirkverbindung stehenden PreBrolle, die das 
dem Matrizenraum zugefuhrte Material durch die PreBkanale in einen Materialaustrag preBt. Hierbei sind Ringmatrize 
und PreBrolle gleichsinnig antreibbar, wodurch eine verringerte Scherbelastung und damit geringere Temperaturerhb- 

15 hung des Vbrgemischs realisierbar ist. Selbstverstandlich kann aber auch bei der Pelletierung mit heiz- oder kuhlbaren 
Walzen gearbeitet werden, urn eine gewiinschte Temperatur des Vbrgemischs einzustellen. 

Bei der Herstellung der Duftstoff-Formkorper ist es bevorzugt, die Granulation oder PreB agglomeration im wesentli- 
chen wasserfrei durchzufuhren. Dabei ist unter "im wesentlichen wasserfrei" ein Zustand zu verstehen, bei dem der Ge- 
hall an (lussigen, d. h. nicht in Form von Hydratwasser und/oder Konstitutionswasser vorliegendem Wasser unter 

20 2 Gew.-%, vorzugsweise unter 1 Gew.-% und insbesondere sogar unter 0,5 Gew.~%, jeweils bezogen auf das Duftstoff- 
Formkorper- Vorgemisch, liegt. Wasser kann dementsprechend im wesentlichen nur in chemisch und/oder physikalisch 
gebundener Form bzw. als Bestandteil der bei Temperaturen unterhalb 45°C bei einem Druck von 1 bar als Feststoff vor- 
liegenden Rohstoffe bzw. Compounds, aber nicht als Fliissigkeit, Losung oder Dispersion in das Duftstoff-Formkorper- 
Vorgemisch eingebracht werden. Dadurch, daB das Verfahren zur Herstellung der Duftstoff-Formkorper im wesentlichen 

25 wasserfrei - d. h. mit Ausnahme von Wassergehalten (" Verunreinigungen") der eingesetzten festen Rohstoffe wasserfrei 
- durchgefuhrt wird, wird cin okologisch wcrtvollcs Verfahren bcreitgcstellt, da durch den Vcrzicht auf einen nachfol- 
genden Trocknungsschritt nicht nur Energie gespart wird sondem auch Emissionen, wie sie uberwiegend bei herkbmm- 
lichen Trocknungsarten auftreten, vermieden werden konnen. Dariiber hinaus ermoglicht der Verzicht auf nachfolgende 
Trocknungsschritte erst die Einarbeitung empfindlicher oder fliichtiger Duftstoffe in das Vorgemisch und somit die Her- 

30 stellung Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen. 

Die Duftstoff-Formkorper, die im erfindungsgemaBen Verfahren mit weiteren Komponenten zu einem Tabletten- Vor- 
gemisch aufbereitet werden, konnen hinsichtlich ihres Parfumgehalts breit variieren. Bevorzugt sind Duftstoff-Formkor- 
per, insbesondere Duftperlen, die 3 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 30 Gew.-% und insbesondere 8 bis 20 Gew,-% 
Parfum, bezogen auf das Gewicht der Duftstoff-Formkorper, enthalten. 

35 Als Parfumole bzw. Duftstoffe konnen im Verfahren zur Herstellung der Duftstoff-Formkorper einzelne Riechstoff- 
verbindungen, z. B. die synthetischen Produkte vom Typ der Ester Ether, Aldehyde, Ketone, Alkohole und Kohlenwas- 
serstoffe verwendet werden. Riechstoffverbindungen vom Typ der Ester sind z. B. Benzylacetat, Phenoxyethylisobuty- 
rat, p-tert.-Butylcyclohexylacetat, Linalylacetat, Dimethylbenzylcarbinylacetat (DMBCA), PhenyleLhylacetaU Benzyl- 
acetat, Ethylmethylphenylglycinat, Allylcyclohexylpropionat, Styrallylpropionat, Benzyls alicyl at, Cyclohexylsalicylat, 

40 Floramat, Melusat und Jasmecyclat. Zu den Ethern zahlen beispielsweise Benzylethylether und Ambroxan, zu den Alde- 
hyden z, B. die linearen Alkanale mit 8-18 C-Atomen, Citral, Citronellal, Citronellyloxy-acetaldehyd, Cyclamenalde- 
hyd, Lilial und Bourgeonal, zu den Ketonen z. B. die Jonone, a-Isomethylionon und Methyl-cedrylketon, zu den Alko- 
holen Anethol, Citronellol, Eugcnol, Geraniol, Linalool, Phenylethylalkohol und Terpineol, zu den Kohlenwasserstoffcn 
gehoren hauptsachlich die Terpene wie Limonen und Pinen. Bevorzugt werden jedoch Mischungen verschiedener Riech- 

45 stoffe verwendet, die gemeinsam eine ansprechende Duftnote erzeugen, 

Solche Parfumole konnen auch natiirliche Riechstoffgemische enthalten, wie sie aus pflanzlichen Quellen zuganglich 
sind, z. B. Pine-, Citrus-, Jasmin-, Patchouly-, Rosen- oder Ylang-Ylang-Ol. Ebenfails geeignet sind Muskateller-Sai- 
beiol, Kamillenol, Nelkenol, Melissenol, Minzol, Zimtblatterol, Lindenblutenol, Wacholderbeerbl, Vetiverol, Olibanu- 
mol, Galbanumol und Labdanumol sowie Orangenblutenol, Neroliol, Orangenschalenol und Sandelholzol. 

50 Neben Parfum enthalten die im erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzenden Duftstoff-Formkorper Tragerstoffe. Es 
ist hierbei bevorzugt, bezogen auf das Gewicht der Duftstoff-Formkorper 65 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 70 bis 
90 Gew.-%, Tragerstoff(e) aus der Gruppe der Tenside, Tensidcompounds, Di- und Polysaccharide, Silikate, Zeolithe, 
Carbonate, Sulfate und Citrate einzusetzen. Diese Verbindungen bzw. Verbindungsklassen werden weiter unten beschrie- 
ben, da sie auch Bestandteiie des Tabletten- Vbrgemischs sein konnen. 

55 AuBer Parfum und Tragerstoff(en) kann es von Vorl.eil sein, wenn die Duflstoff-Fonrikorper weilere HilfssloITe ent- 
halten, die ihre Herstellung erieichtern oder ihre spateren Eigenschaften verbessern. Hier ist. es bevorzugt, daB die Duft- 
stoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, bezogen auf das Gewicht der Duftstoff-Formkorper einen oder mehrere 
Stoffe aus der Gruppe der Polyethylenglycole, der Fettalkohoialkoxyiate und der Fettsaurealkoxylate in Mengen von 1 
bis 10 Gew.-%, vorzugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und insbesondere von 5 bis 7 Gew,-%, enthalten. 

60 Die optional einzusetzenden Fettsaurealkoxylate lassen sich dabei durch die allgemeine Formel 1 beschrciben: 

R'-COO-tCH.-CH-OVH (I), 



65 



in der R l ausgewahlt ist aus C 7 _i7-Alkyl- oder -Alkenyl, R 2 = -H oder -CH 3 und k = 2 bis 10. Geeignete Fettalkoholalk- 
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oxylate genugen der Formel IE: 

R 3 -0-(CH 2 -CH-0) r H (II), 



in der R 3 ausgewahlt ist aus Cg-is-Alkyl- oder -Alkenyl, R 4 = -H oder -CH 3 und 1 = 2 bis 10. In beiden Fallen lassen sich 
die entsprechenden Hilfsstoffe durch Ethoxylierung oder Propoxylierung von Fettsauren bzw. Fettalkoholen in an sich 10 
bekannter Weise leicht herstellen, wobei technische Gemische der einzelnen Spezies aus okonomischen Grunden bevor- 
zugt sind, 

Weitere geeignete Hilfsstoffe sind Polyethylenglycole (kurz: PEG), die durch die allgerneine Formel III beschrieben 
werden konnen: 

15 

H-(0-CH 2 -CH 2 )n-OH (II), 

in der der Polymerisation sgrad n von ca. 5 bis zu > 100.000, entsprechend Molmassen von 200 bis 5.000.000 gmol" 1 , va- 
riieren kann. Die Produkte mit Molmassen unter 25.000 gmol" 1 werden dabei als eigentliche Polyethylenglycole be- 
zeichnet, wahrend hohermolekulare Produkte in der Literatur oftmals als Polyethyienoxide (kurz: PEOX) bezeichnet 20 
werden. Die vorzugsweise eingesetzten Polyethylenglykole konnen einelineare oder verzweigte Struktur aufweisen, wo- 
bei insbesondere lineare Polyethylenglykole bevorzugt sind, und endgruppenverschiossen sein. 

Zu den insbesondere bevorzugten Polyethylenglykolen gehoren solche mit relativen Molekiilmassen zwischen 2000 
und 12000, vorteilhafterweise urn 4000, wobei Polyethylenglykole mit relativen Molekiilmassen unterhalb 3500 und 
oberhalb 5000 insbesondere in Kombination mit Polyethylenglykolen mit einer relativen Molekulmasse urn 4000 einge- 25 
setzt werden konnen und derartigc Kombinadoncn vorteilhafterweise zu mchr als 50 Gcw.-%, bezogen auf die gesamte 
Menge der Polyethylenglykole, Polyethylenglykole mit einer relativen Molekulmasse zwischen 3500 und 5000 aufwei- 
sen. Als Bindemittel konnen jedoch auch Polyethylenglykole eingesetzt werden, welche an sich bei Raumtemperatur und 
einem Druck von 1 bar in fliissigem Zustand vorliegen; hier ist vor allem von Polyethylenglykol mit einer relativen Mo- 
lekulmasse von 200, 400 und 600 die Rede. 30 

Die Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, werden im erfindungsgemaBen Verfahren nun mit weiteren In- 
haltsstoffen und/oder Compounds von Wasch- und Reinigungsmitteln zu einem Tabletten- Vorgemisch aufbereitet, das in 
an sich bekannter Weise zu Tabletten verpreBt wird. 

Wichtige Inhaltsstoffe, die in das Tabletten- Vorgemisch inkorporiert werden konnen, sind Tenside, Geriiststoffe, 
Bleichmittel, Bleichaktivatoren und Salze (wie Sulfate, Carbonate, Citrate usw., insbesondere Na- und K-SaLze) sowie 35 
weitere ubliche Waschmittel-Inhaltsstoffe und Compounds. Diese werden nachfolgend naher beschrieben. 

In den nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern konnen anio- 
nische, nichlionische, kationische und/oder amphotere Tenside bezi eh ungs weise Mischungen aus diesen eingesetzt wer- 
den. Bevorzugt sind aus anwendungstechnischer Sicht Mischungen aus anionischen und nichtionischen Tensiden. Der 
Gesamttensidgehalt der nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Formkorper liegt. bei 5 bis 60 Gew.-%, be- 40 
zogen auf das Formkorpergewicht, wobei Tensidgehalte uber 15 Gew.-% bevorzugt sind. 

Als anionische Tenside werden bei spiels weise solche vom Typ der Sulfonate und Sulfate eingesetzt. Als Tenside vom 
Sulfonat-Typ kommen dabci vorzugsweise Cg-\ 3 - Alky lbcnzolsulfon ate, Olefinsulfonate, d. h. Gemische aus Aiken- und 
Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispiels weise aus Cu-is-Monoolefinen mit end- oder innen- 
standiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem Schwefeltrioxid und anschlieBende alkalische oder saure 45 
Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhalt, in Betracht. Geeignet sind auch Alkansulfonate, die aus C l2 -i8-Alkanen 
beispielsweise durch Sulfochlorierung oder Sulfoxidation mit anschlieBender Hydrolyse bzw. Neutralisation gewonnen 
werden. Ebenso sind auch die Ester von a-Sulfofettsauren (Estersulfonate), z. B. die a-sulfonierten Methylester der hy- 
drierten Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren geeignet. 

Weitere geeignete Aniontenside sind sulfierte Fettsaureglycerinester. Unter Fettsaureglycerinestern sind die Mono-, 50 
Di- und Triester sowie deren Gemische zu verstehen, wie sie bei der Herstellung durch Veresterung von einem Monogly- 
cerin mit 1 bis 3 Mol Fettsaure oder bei der Umesterung von Triglyceriden mit 0,3 bis 2 Mol Glycerin erhalten werden. 
Bevorzugte sulfierte Fettsaureglycerinester sind dabei die Sulfierprodukte von gesattigten Fettsauren mit 6 bis 22 Koh- 
ienstoffatomen, beispielsweise der Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, Myristinsaure, Laurinsaure, Palmitinsaure, 
S learinsaure oder Behensaure. 55 

Als Alk(en)ylsulfate werden die Alkali- und insbesondere die Natriumsalze der Schwefelsaurehalbester der C^-Cig- 
Fettaikohole, beispielsweise aus Kokosfettalkohol, Taigfettalkohol, Lauryl-, Myristyl-, Cetyl- oder Stearylalkohol oder 
der C lo -C 2 o-Oxoalkohole und diejenigen Halbester sekundarer Alkohole dieser Kettenlangen bevorzugt. Weiterhin be- 
vorzugt sind Alk(en)ylsulfate der genannten Kettenlange, welche einen synthetischen, auf petrochemischer Basis herge- 
stellten geradkettigen Alkylrcst enthalten, die cin analoges Abbauverhaltcn besitzen wie die adiiquaten Verbindungen auf 60 
der Basis von fettchemischen Rohstoffen. Aus waschtechnischem Interesse sind die Ci2-CL6-Alkylsulfate und Ci2-Cis- 
Alkylsulfate sowie Ci4-Ci5-Alkylsullate bevorzugt, Auch 2,3-Alkylsulfate, welche beispielsweise gemaB den US-Pa- 
tentschriften 3,234,258 oder 5,075,041 hergestellt werden und als Handelsprodukte der Shell Oil Company unter dem 
Namen DAN® erhalten werden konnen, sind geeignete Aniontenside. 

Auch die Schwefelsauremonoester der mit 1 bis 6 Mol Ethylenoxid ethoxylierten geradkettigen oder verzweigten 65 
C 7 _2i-Alkohole, wie 2-Methyl- verzweigte C 9 _n- Alkohole mit im Durchschnitt 3,5 Mol Ethylenoxid (EO) oder C l2 _i8- . 
Fettalkohole mit 1 bis 4 EO, sind geeignet. Sie werden in Reinigungsmitteln aufgrund ihres hohen Schaumverhaltens nur 
in relativ geringen Mengen, beispielsweise in Mengen von 1 bis 5 Gew.-%, eingesetzt. 
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Weitere geeignete Aniontenside sind auch die Salze der Alkylsulfobernsteinsaure, die auch als Sulfosuccinate oder als 
Sulfobernsteinsaureester bezeichnet werden und die Monoester und/oder Diester der Sulfobernsteinsaure mil Alkoholen, 
vorzugsweise Fettalkoholen und insbesondere ethoxylierten Fettalkoholen darstellen. Bevorzugle SulfosuccinaLe enthal- 
ten Cg-Lg-Fettalkoholreste oder Mischungen aus diesen. Insbesondere bevorzugte Sulfosuccinate enthalten einen Fettal- 

5 koholrest, der sich von ethoxylierlen Fettalkoholen ableitet, die fur sich betrachtet. nichtionische Tenside darstellen (Be- 
schreibung siehe unten). Dabei sind wiederum Sulfosuccinate, deren Fettalkohol-Reste sich von ethoxylierlen Fettalko- 
holen mil cingecngter Homologcnvcrtcilung ablcitcn, besonders bevorzugt. Ebcnso ist cs auch rnoglich, Alk(cn)ylbcrn- 
steinsaure mit vorzugsweise 8 bis 18 Kohlenstoffatomen in der Alk(en)ylkette oder deren Salze einzusetzen. 

Als weitere anionische Tenside kommen insbesondere Seifen in Betracht. Geeignet sind gesattigte Fettsaureseifen, 

L0 wie die Salze der Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, hydrierte Erucasaure und Behensaure sowie 
insbesondere aus nattirlichen Fettsauren, z. B. Kokos-, Palmkern- oder Talgfettsauren, abgeleitete Seifengemische. 

Die anionischen Tenside einschlieBlich der Seifen konnen in Form ihrer Natrium-, Kalium- oder Ammoniumsalze so- 
wie als losiiche Salze organischer Basen, wie Mono-, Di- oder Triethanolamin, vorliegen. Vorzugsweise liegen die anio- 
nischen Tenside in Form ihrer Natrium- oder Kaliumsalze, insbesondere in Form der Natriumsalze vor, 

15 Als nichtionische Tenside werden vorzugsweise alkoxylierte, vortcilhafterweise ethoxylierte, insbesondere primare 
Alkohole mit vorzugsweise 8 bis 18 C-Atomen und durchschnittlich 1 bis 12 Mol Ethylenoxid (EO) pro Mol Alkohol 
eingesetzt, in denen der Alkoholrest linear oder bevorzugt in 2-Stellung methylverzweigt sein kann bzw. lineare und me- 
thyl verzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie ublicherweise in Oxoalkoholresten vorliegen. Insbesondere 
sind jedoch Alkoholethoxylate mit linearen Reslen aus Alkoholen naliven Ursprungs mit 12 bis 18 C-Atomen, z. B. aus 

20 Kokos-, Palm-, Talgfett- oder Oleylalkohol, und durchschnittlich 2 bis 8 EO pro Mol Alkohol bevorzugt. Zu den bevor- 
zugten ethoxylierten Alkoholen gehoren beispielsweise C l2 -i4-A lkohole mit 3 EO oder 4 EO, C 9 -u-Alkohol mit. 7 EO, 
Q3-15- Alkohole mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8 EO, Ci 2 _i8- Alkohole mit 3 EO, 5 EO oder 7 EO und Mischungen aus die- 
sen, wie Mischungen aus C 12 - 14- Alkohol mit 3 EO und C12-18- Alkohol mit 5 EO. Die angegebenen Ethoxyiierungsgrade 
stellen statistische Mittelwerte dar, die fur ein spezielles Produkt eine ganze oder eine gebrochene Zahl sein konnen. Be- 

25 vorzugte Alkoholethoxylate weisen eine eingeengte Homologenverteilung auf (narrow range ethoxylates, NRE). Zusatz- 
lich zu diesen nichtionischen Tensiden konnen auch Fettalkohole mit mchr als 12 EO eingesetzt werden. Bcispicic hicr- 
fiir sind Talgfettalkohol mit 14 EO, 25 EO, 30 EO oder 40 EO. 

AuBerdem konnen als weitere nichtionische Tenside auch Alkylglykoside der allgemeinen Formel RO(G) x eingesetzt 
werden, in der R einen primaren geradkettigen oder methylverzweigten, insbesondere in 2-Stellung methylverzweigten 

30 aliphatischen Rest mit 8 bis 22, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen bedeutet und G das Symbol ist, das fur eine Glyko- 
seeinheit mit 5 oder 6 C-Atomen, vorzugsweise fur Glucose, steht. Der Oligomerisierungsgrad x, der die Verteilung von 
Monoglykosiden und Oligoglykosiden angibt, ist eine beliebige Zahl zwischen 1 und 10; vorzugsweise liegt x bei 1,2 bis 
1,4. 

Eine weitere Klasse bevorzugt eingesetzter nichtionischer Tenside, die entweder als alleiniges nichtionisches Tensid 
35 oder in Kombination mit anderen nichtionischen Tensiden eingesetzt werden, sind alkoxylierte, vorzugsweise ethox- 
ylierte oder ethoxylierte und propoxylierte Fettsaurealkylester, vorzugsweise mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen in der Al- 
kylkette, insbesondere Fettsauremethylester, wie sie beispielsweise in der japanischen Patentanmeldung JP 58/217598 
beschrieben sind oder die vorzugsweise nach dem in der internationalen Patentanmeldung WO- A- 90/ 13533 beschriebe- 
nen Verfahren hergestellt werden. 
40 Auch nichtionische Tenside vom Typ der Aminoxide, beispielsweise N-Kokosalkyl-N,N-dimethylaminoxid und N- 
Talgalkyl-N,N-dihydroxyethylaminoxid, und der Fettsaurealkanolamide konnen geeignet sein. Die Menge dieser nich- 
tionischen Tenside betragt vorzugsweise nicht mehr als die der ethoxylierten Fettalkohole, insbesondere nicht mehr als 
die Halfte davon. Weitere geeignete Tenside sind Polyhydroxyfettsaureamidc der Formel (IV), 

45 R 5 



R-CO-N-[Z] (IV) 

50 

in der RCO fur einen aliphatischen Acylrest mit 6 bis 22 Kohlenstoffatomen, R 5 fur Wasserstoff, einen Alkyl- oder Hy- 
droxyalkylrest mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und [Z] fur einen linearen oder verzweigten Polyhydroxyalkylrest mit 3 bis 
10 Kohlenstoffatomen und 3 bis 10 Hydroxylgruppen steht. Bei den Polyhydroxyfettsaureamiden handelt es sich urn be- 
kannte Stoffe, die ublicherweise durch reduktive Aminierung eines reduzierenden Zuckers mit Ammoniak, einem Alky- 
55 lamin oder einem Alkanolamin und nachfolgende Acylierung mit einer Fetlsaure, einem Fettsaurealkylester oder einem 
Fettsaurechlorid erhalten werden konnen. 

Zur Gruppe der Polyhydroxyfettsaureamide gehoren auch Verbindungen der Formel (V), 

R 6 -0-R 7 

60 

i 

R-CO-N-[Z] (V) 

65 in der R fur einen linearen oder verzweigten Alkyl- oder Alkenylrest mit 7 bis 12 Kohlenstoffatomen, R 6 fur einen line- 
aren, verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen Arylrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen und R 7 fiir einen linearen, 
verzweigten oder cyclischen Alkylrest oder einen Arylrest. oder einen Ox y- Alkylrest mit. 1 bis 8 Kohlenstoffatomen 
steht, wobei Ci_ 4 -Alkyl- oder Phenylreste bevorzugt sind und [Z] fiir einen linearen Polyhydroxyalkylrest steht, dessen 



c 
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Alkylkette mit mindestens zwei Hydroxylgruppen substituiert ist, oder alkoxylierte, vorzugsweise ethoxylierte oder pro- 
poxylierte Deri val e dieses Restes. 

[Z] wird vorzugsweise durch reduktive Aminierung eines reduzierten Zuckers erhalten, beispielsweise Glucose, Fruc- 
tose, Maltose, Lactose, Galactose, Mannose oder Xylose. Die N-Alkoxy- oder N-Aryloxy-substituierten Verbindungen 
konnen dann beispielweise nach der Lehre der internationalen Anmeldung WO-A-95/07331 durch Umsetzung mit. Fett- 5 
sauremethylestern in Gegenwart eines Alkoxids als Katalysator in die gewunschten Polyhydroxyfettsaureamide iiber- 
fiihrt wcrdcn. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es bevorzugt, anionische(s) und nichtionische(s) Tensid(e) uber das Ver- 
fahren in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper einzubringen, wobei anwendungstechnische Vorteile aus be- 
stimmten Mengenverhaltnissen, in denen die einzelnen Tensidklassen eingesetzt. werden, resultieren konnen. 10 

So sind beispielsweise Wasch- und Reinigungsmittelformkorper besonders bevorzugt, bei denen das Verhaltnis von 
Aniontensid(en) zu Niotensid(en) zwischen 10:1 und 1:10, vorzugsweise zwischen 7,5 : 1 und 1 : 5 und insbesondere 
zwischen 5 : 1 und 1 : 2 betragt, wobei die Tenside im erfindungsgemaBen Verfahren uber die Duftstoff-Formkorper oder 
uber die Aufbereitungskomponenten im Tabletten-Vorgemisch in die Formkorper eingebracht werden konnen. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind erfindungsgemaBe Verfahren bevorzugt, bei denen die hochdosierten 15 
Duftstoff-Formkorper mit mindestens einem Tensidgranulat vermischt werden. 

Es kann aus anwendungstechnischer Sicht Vorteile haben, wenn bestimmte Tensidklassen in einigen Phasen der 
Wasch- und Reinigungsmittelformkorper oder im gesamten Formkorper, d. h. in alien Phasen, nicht enthalten sind. Unter 
Phase wird im Rahmen der vorliegenden Erfindung jedwede raumiiche Trennung verstanden, also beispielsweise die 
Mehrphasigkeit in Mehrschicht- oder Ring-Kern- oder Manteltabletten. Einzelne Phasen entstehen dabei aber auch da- 20 
durch, daB die Duftstoff-Formkorper, insbesondere Duftperlen, im erfindungsgemaBen Verfahren verpreBt. werden, wo- 
bei die Duftstoff-Formkorper eine Phase bilden, wahrend die andere Phase aus den weiteren Partikeln des Tabletten-Vor- 
gemischs gebildet wird. Eine weitere wichtige Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung sieht daher vor, daB minde- 
stens eine Phase der Formkorper frei von nichtionischen Tensiden ist. Diese Variante laBt sich durch das erfindungsge- 
maBe Verfahren besonders leicht realisieren, wenn nichtionische Tenside aus den Duftstoff-Formkorpern oder aus den 25 
iibrigen Bcstandteilen des Tabletten-Vorgemischs vollstandig wcggelassen wcrdcn. 

Umgekelirt kann aber auch durch den Gehalt einzelner Phasen oder des gesamten Formkorpers, d. h. aller Phasen, an 
bestimmten Tensiden ein positiver Eff ekt erzielt werden. Das Einbringen der oben beschriebenen Alkylpolyglycoside hat 
sich dabei als vorteilhaft erwiesen, so daB Wasch- und Reinigungsmittelformkorper bevorzugt sind, in denen mindestens 
eine Phase der Formkorper Alkylpolyglycoside enthalt, was wiederum durch das Einbringen von APG in das Tabletten- 30 
Vorgemisch erreicht werden kann. 

Ahnlich wie bei den nichtionischen Tensiden konnen auch aus dem Weglassen von anionischen Tensiden aus einzel- 
nen oder alien Phasen Wasch- und Reinigungsmittelformkorper resultieren, die sich fur bestimmte Anwendungsgebiete 
besser eignen. Es sind daher im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch Wasch- und Reinigungsmittelformkorper 
denkbar, bei denen mindestens eine Phase der Formkorper frei von anionischen Tensiden ist, wobei sich diese Realisie- 35 
rungsmoglichkeit analog der oben genannten durch das erfindungsgemaBe Verfahren besonders leicht realisieren laBt, 
wenn anionische Tenside entweder aus den Duftstoff-Formkorpern oder aus den iibrigen Bestandteilen des Tabletten- 
Vorgemischs vollstandig weggelassen werden. 

In bevorzugten Ausfuhrungsformen der vorliegenden Erfindung enthalt das zu verpressende Tabletten-Vorgemisch ei- 
nen oder mehrere Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffe, insbesondere aus der Gruppe der Geruststoffe, Bleichmit- 40 
tel, Bleichaktivatoren, Enzyme, Farbstoffe und DesintegrationshilfsmitteL Diese werden nachfolgend beschrieben. 

Neben den waschaktiven Substanzen sind Geruststoffe die wichtigsten Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmit- 
tcln. Uber das erfindungsgemaBe Verfahren konnen dabei alle ublicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetz- 
ten Geruststoffe in die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eingebracht werden, insbesondere also Zeolithe, Sili- 
kate, Carbonate, organische Cobuiider und - wo keine okologischen Vorurteile gegen ihren Einsatz bestehen- auch die 45 
Phosphate. 

Geeignete kristalline, schichtformige Natriumsilikate besitzen die allgemeine Formel NaMSi x 0 2X 4-i ' H 2 0, wobei M 
Natrium oder Wasserstoff bedeutet, x eine Zahl von 1,9 bis 4 und y eine Zahl von 0 bis 20 ist und bevorzugte Werte fur x 
2, 3 oder 4 sind. Derartige kristalline Schichtsilikate werden beispielsweise in der europaischen Patentanmeldung EP-A- 

0 164 514 beschrieben. Bevorzugte kristalline Schichtsilikate der angegebenen Formel sind solche, in denen M fur Na- 50 
trium stent und x die Werte 2 oder 3 annimmt. Insbesondere sind sowohl (5- als auch 8-Natriumdisilikate N 2 Si 2 0s ■ yH 2 0 
bevorzugt, wobei (J-Natriumdisilikat. beispielsweise nach dem Verfahren erhalten werden kann, das in der internationalen 
Patentanmeldung WO-A-91/08171 beschrieben ist. 

Einsetzbar sind auch amorphe Natriumsilikate mit einem Modul Na 2 0 : Si0 2 von 1 : 2 bis 1 : 3,3, vorzugsweise von 

1 : 2 bis 1 : 2,8 und insbesondere von 1 : 2 bis 1 : 2,6, welche loseverzogerl sind und Sekundarwascheigenschaften auf- 55 
weisen. Die Loseverzogerung gegenuber herkommlichen amorphen Natriumsilikaten kann dabei auf verschiedene 
Weise, beispielsweise durch Oberflachenbehandlung, Compoundierung, Kompaktierung/Verdichtung oder durch Uber- 
trocknung hervorgerufen worden sein. Im Rahmen dieser Erfindung wird unter dem Begriff "amorph" auch "rontgena- 
morph" verstanden. Dies heiBt, daB die Silikate bei Rontgenbeugungsexperimenten keine scharfen Rontgenreflexe lie- 
fern, wie sie fur kristalline Substanzen typisch sind, sondcrn allenfalis ein oder melirere Maxima der gestrcuten Rontgen- 60 
strahlung, die eine Breite von mehreren Gradeinheiten des Beugungswinkeis aufweisen. Es kann jedoch sehr wohl sogar 

zu besonders guten Buildereigenschaften fuhren, wenn die Silikatpartikel bei Elektronenbeugungsexperimenten verwa- 
schene oder sogar scharfe Beugungsmaxima liefern. Dies ist so zu inlerpretieren, daB die Produkte mikrokristalline Be- 
reiche der GroBe 10 bis einige Hundert nm aufweisen, wobei Werte bis max. 50 nm und insbesondere bis max. 20 nm be- 
vorzugt sind. Derartige sogenannte rontgen amorphe Silikate, welche ebenfalls eine Loseverzogerung gegenuber den her- 65 
kommlichen Wasserglasern aufweisen, werden beispielsweise in der deutschen Patentanmeldung DE-A-44 00 024 be- 
schrieben. Insbesondere bevorzugt sind verdichtete/kompakderte amorphe Silikate, compoundierte amorphe Silikate 
und ubertrocknete rontgen amorphe Silikate. 
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Der eingesetzte feinkristalline, synthetische und gebundenes Wasser enthaltende Zeolith ist. vorzugsweise Zeolith A 
und/oder P. Als Zeolith P wird Zeolith MAP® (Handel sprodukt. der Firma Crosfield) besonders bevorzugt, Geeignet sind 
jedoch auch Zeolith X sowie Mischungen aus A, X und/oder P. Kommerziell erhaltlich und im Rahrnen der vorliegenden 
Erfindung bevorzugt einsetzbar ist beispielsweise auch ein Co-Kristallisat aus Zeolith X und Zeolith A (ca. 80Gew.-% 
5 Zeolith X), das von der Firma CONDEA Augusta S.p.A. unter dem Markennamen VEGOBOND AX: vertrieben wird 
und durch die Formel 

nNa 2 0 • (l-n)K 2 0 • A1 2 0 3 • (2-2,5)Si0 2 • (3,5-5,5)H 2 0 

10 beschrieben werden kann. Der Zeolith kann dabei sowohl als Geruststoff in einern granularen Compound eingesetzt, als 
auch zu einer Art "Abpuderung" der gesamten zu verpressenden Mischung verwendet werden, wobei ublicherweise 
beide Wege zur Inkorporation des Zeoliths in das Vorgemisch genutzt werden. Geeignete Zeolithe weisen eine mittlere 
TeilchengroBe von weniger als 10 um (Volumenverteilung; MeBmethode: Coulter Counter) auf und enthalten vorzugs- 
weise 18 bis 22 Gew,-%, insbesondere 20 bis 22 Gew,-% an gebundeneni Wasser. 

15 Selbstverstandlich ist. auch ein Einsatz der allgemein bekannten Phosphate als Buildersubstanzen moglich, sofern ein 
derartiger Einsatz nicht aus okologischen Griinden vermieden werden soilte. Geeignet sind insbesondere die Natrium- 
salze der Orthophosphate, der Pyrophosphate und insbesondere der Tripolyphosphate. 

Brauchbare organische Geriistsubstanzen sind beispielsweise die in Form ihrer Natriumsalze einsetzbaren Polycar- 
bonsauren, wie Citronensaure, Adipinsaure, Bernstein saure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren, Aminocarbonsau- 

20 ren, Nitriiotriessigsaure (NTA), sofern ein derartiger Einsatz aus okologischen Griinden nicht. zu beanstanden ist, sowie 
Mischungen aus diesen. Bevorzugte Salze sind die Salze der Polycarbonsauren wie Citronensaure, Adipinsaure, Bern- 
steinsaure, Glutarsaure, Weinsaure, Zuckersauren und Mischungen aus diesen. 

Um den Zerfall hochverdichteter Formkorper zu erleichtern, ist es moglich, Desintegrationshilfsmittel, sogenannte Ta- 
blettensprengmittel, in diese einzuarbeiten, um die Zerfallszeiten zu verkiirzen. Unter Tablettensprengmitteln bzw. Zer- 

25 fallsbeschleunigern werden gemaB Rompp (9. Aufiage, Bd. 6, S. 4440) und Voigt "Lehrbuch der pharmazeutischen Tech- 
nologic" (6. Aufiage, 1987, S. 182-184) Hilfsstoffe vcrstandcn, die fur den raschen Zerfall von Tabletten in Wasser oder 
Magensaft und fur die Freisetzung der Pharmaka in resorbierbarer Form sorgen. 

Diese Stoffe, die auch aufgrund ihrer Wirkung als "Sprengmittel" bezeichnet werden, vergroBern bei Wasserzutritt ihr 
Volumen, wobei einerseits das Eigenvolumen vergroBert (Quellung), andererseits auch iiber die Freisetzung von Gasen 

30 ein Druck erzeugt werden kann, der die Tablette in kleinere Partikel zerf alien laBt. Altbekannte Desintegrationshilfsmit- 
tel sind beispielsweise Carbonat/Citronensaure-Systeme, wobei auch andere organische Sauren eingesetzt werden kon- 
nen. Quellende Desintegrationshilfsmittel sind beispielsweise synthetische Polymere wie Polyvinylpyrrolidon (PVP) 
oder naturliche Polymere bzw. modiflzierte Naturstoffe wie Cellulose und Starke und ihre Derivate, Alginate oder Ca- 
sein-Derivate. 

35 Bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper enthalten 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% und 
insbesondere 2 bis 4 Gew.-% eines Desintegrationshilfsmittels jeweils bezogen auf das Formkorpergewicht. 

Als bevorzugte Desintegrationsmittel werden im Rahmen der vorliegenden Erfindung Desintegrationsmittel auf Cel- 
lulosebasis eingesetzt, so daB bevorzugte Wasch- und Reinigungsmittelformkorper ein solches Desintegrationsmittel auf 
Cellulosebasis in Mengen von 0,5 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 1 bis 5 Gew.-% und insbesondere 2 bis 4 Gew.-% ent- 

40 halten. Reine Cellulose weist die formale Bruttozusammensetzung (QH 10 O5) n auf und stellt formal betrachtet ein P- 1 ,4- 
Polyacetal von Cellobiose dar, die ihrerseits aus zwei Molekiilen Glucose aufgebaut ist. Geeignete Cellulosen bestehen 
dabei aus ca. 500 bis 5000 Glucose-Einheiten und haben demzufolge durchschnittliche Molmassen von 50.000 bis 
500.000. Als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis verwendbar sind im Rahmen der vorliegenden Erfindung auch 
Cellulose-Derivate, die durch polymeranaloge Reaktionen aus Cellulose erhaltlich sind. Solche chemisch modifizierten 

45 Cellulosen umfassen dabei beispielsweise Produkte aus Veresterungen bzw. Veretherungen, in denen Hydroxy- Wasser- 
stoffatome substituiert wurden. Aber auch Cellulosen, in denen die Hydroxy- Gruppen gegen funktionelle Gruppen, die 
nicht iiber ein Sauerstoffatom gebunden sind, ersetzt wurden, lassen sich als Cellulose-Derivate einsetzen. In die Gruppe 
der Cellulose-Derivate fallen beispielsweise Alkalicellulosen, Carboxymethylcellulose (CMC), Celluloseester und - 
ether sowie Aminocellulosen. 

50 Die genannten Cellulosederivate werden vorzugsweise nicht allein als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis einge- 
setzt, sondern in Mischung mit Cellulose verwendet. Der Gehait dieser Mischungen an Cellulosederivaten betragt vor- 
zugsweise unterhaib 50 Gew.-%, besonders bevorzugt unterhalb 20 Gew.-%, bezogen auf das Desintegrationsmittel auf 
Cellulosebasis. Besonders bevorzugt wird als Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis reine Cellulose eingesetzt, die frei 
von Cellulosederivaten ist. 

55 Als wei teres Desintegrationsmittel auf Cellulosebasis oder als Bestandteil dieser Komponente kann mikrokristalline 
CeLlulose verwendet werden. Diese mikrokristalline Cellulose wird durch partielie Hydrolyse von Cellulosen unter sol- 
chen Bedingungen erhalten, die nur die amorphen Bereiche (ca. 30% der Gesamt-Cellulosemasse) der Cellulosen angrei- 
fen und vollstandig auflosen, die Icristallinen Bereiche (ca. 70%) aber unbeschadet lassen. Eine nachfolgende Desaggre- 
gation der durch die Hydrolyse entstehenden mikrofeinen Cellulosen liefert die mikrokristallinen Cellulosen, die Primar- 

60 teilchcngroBcn von ca. 5 um aufweiscn und beispielsweise zu Granulaten mit cincr mittlercn TeilchcngroBe von 200 um 
kompaktierbar sind, 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind Wasch- und Reinigungsmittelformkorper bevorzugt, die zusatzlich ein 
Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis in den Formkorpern enthalten. 

Neben den genannten Bestandteilen Tensid, Builder und Desintegrationshilfsmittel, konnen iiber das erfindungsge- 
65 maBe Verfahren weitere in Wasch- und Reinigungsmittel ubliche Inhaltsstoffe aus der Gruppe der Bleichmittel, Bleich- 
aktivatoren, Enzyme, Fluoreszenzmittel, Fai'bstoffe, Schauminhibitoren, Silikonole, Antiredepositionsmittel, optischen 
Auflieller, Vergrauungsinhibitoren, Farbubertragungs-Inhibitoren und Korrosionsinhibitoren in die Wasch- und Reini- 
gungsmittelformkorper eingebracht werden. 
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Unter den als Bleichmittel dienenden, in Wasser H 2 0 2 iiefernden Verbindungen haben das Natriumperboratletrahydrat 
und das Natriumperboratmonohydrat besondere Bedeut.ung. Weitere brauchbare Bleichmittel sind beispielsweise Natri- 
umpercarbonat, Peroxypyrophosphate, Citratperhydrate sowie H2O2 liefernde persaure Salze oder Persauren, wie Per- 
benzoate, Peroxophthalate, Diperazelainsaure, Phthaloiminopersaure oder Diperdodecandisaure. 

Um beim Waschen bei Temperaturen von 60°C und darunter eine verbesserte Bleichwirkung zu erreichen, konnen 5 
Bleichalctivatoren als alleiniger Bestandteil oder als InhaltsstofT der Komponente b) eingearbeitet werden. Als Bleichak- 
tivatoren konnen Verbindungen, die unter Pcrhydrolyscbedingungcn aliphatische Peroxocarbonsaurcn mit vorzugswcise . 
1 bis 10 C-Atomen, insbesondere 2 bis 4 C-Atomen, und/oder gegebenenfalls substituierte Perbenzoesaure ergeben, ein- 
gesetzt werden. Geeignet sind Substanzen, die O- und/oder N-Acylgruppen der genannten C-Atomzahl und/oder gege- 
benenfalls substituierte Benzoylgruppen tragen. Bevorzugt sind melirfach acylierte Alkyiendiamine, insbesondere Te- 10 
traacetylethylendiamin (TAED), acylierte Triazinderivate, insbesondere l,5-Diacetyl-2,4-dioxohexahydro 1,3,5-triazin 
(DADHT), acylierte Glykolurile, insbesondere Tetraacetylglykoluril (TAGU), N-Acyliniide, insbesondere N-Nonanoyl- 
succinimid (NOSI), acylierte Phenols ulfonate, insbesondere n-Nonanoyl- oder Isononanoyloxybenzolsulfonat (n- bzw. 
iso-NOBS), Carbonsaureanhydride, insbesondere Phthalsaureanbydrid, acylierte mehrwertige Alkohole, insbesondere 
Triacetin, Ethyienglykoldiacetat und 2,5-Diacetoxy-2,5-dihydrofuran. 15 

Zusatzlich zu den konventionellen Bleichaktivatoren oder an deren Stelle konnen auch sogenannte Bleichkatalysato- 
ren in die Formkorper eingearbeitet werden. Bei diesen S toff en handelt es sich um bleichverstarkende Ubergangsmetall- 
salze bzw. ubergangsmetallkomplexe wie beispielsweise Mn-, Fe-, Co-, Ru- oder Mo-Salenkomplexe oder -carbonyl- 
komplexe, Auch Mn-, Fe-, Co-, Ru-, Mo-, Ti-, V- und Cu-Komplexe mit N-haltigen Tripod-Liganden sowie Co-, Fe-, 
Cu- und Ru-Amminkomplexe sind als Bleichkatalysatoren verwendbar. 20 

Als Enzyme kommen solche aus der Klasse der Proteasen, Lipasen, Amylasen, Cellulasen bzw. deren Gemische in 
Frage. Besonders gut geeignet sind aus Bakterienstammen oder Pilzen, wie Bacillus subtilis, Bacillus licheniformis und 
Streptomyces griseus gewonnene enzymatische Wirkstoffe. Vorzugsweise werden Proteasen vom Sublitisin-Typ und 
insbesondere Proteasen, die aus Bacillus lentus gewonnen werden, eingesetzt. Dabei sind Enzymmischungen, beispiels- 
weise aus Protease und Amylase oder Protease und Lipase oder Protease und Celiulase oder aus Cellulase und Lipase 25 
oder aus Protease, Amylase und Lipase oder Protease, Lipase und Cellulase, insbesondere jedoch Ccllulase-haltige Mi- 
schungen von besonderem Interesse. Auch Peroxidasen oder Oxidasen haben sich in einigen Fallen als geeignet erwie- 
sen. Die Enzyme konnen an Tragerstoffen adsorbiert und/oder in Hullsubstanzen eingebettet sein, um sie gegen vorzei- 
tige Zersetzung zu schiitzen. Der Anteil der Enzyme, Enzymmischungen oder Enzymgranulate in den erfindungsgema- 
Ben Formkorpern kann beispielsweise etwa 0,1 bis 5 Gew.-%, vorzugsweise 0,1 bis etwa 2 Gew.-% betragen. 30 

Zusatzlich konnen die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper auch Komponenten enthalten, welche die 01- und 
Fettauswaschbarkeit aus Textilien positiv beeinflussen (sogenannte soil repellents). Dieser Effekt wird besonders deut- 
lich, wenn ein Textil verschmutzt wird, das bereits vorher mehrfach mit einem erflndungsgemaBen Waschmittel, das 
diese 61- und fettlosende Komponente enthalt, gewaschen wurde. Zu den bevorzugten 61- und fettlosenden Komponenten 
zahlen beispielsweise nichtionische Celluioseether wie Methylcellulose und Methylhydroxy-propylcellulose mit einem 35 
Anteil an Methoxyl-Gruppen von 15 bis 30 Gew.-% und an Hydroxypropoxyl-Gruppen von 1 bis 15 Gew.-%, jeweils be- 
zogen auf den nichtionischen Celluioseether, sowie die aus dem Stand der Technik bekannten Polyrnere der Phthaisaure 
und/oder der Terephthalsaure bzw. von deren Derivaten, insbesondere Polyrnere aus Ethylenterephthalaten und/oder Po- 
lyethylenglykolterephthalaten oder anionisch und/oder nichtionisch modifizierten Derivaten von diesen. Besonders be- 
vorzugt von diesen sind die sulfonierten Derivate der Phthaisaure- und der Terephthalsaure-Polymere. 40 

Die Formkorper konnen als optische Aufheller Derivate der Diaminostilbendisulfonsaure bzw. deren Alkalimetall- 
salze enthalten. Geeignet sind z. B. Salze der 4,4'-Bis(2-anilino-4-morpholino- l,3,5-triazinyl-6-amino)stilben-2,2'-dis- 
ulfonsaure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen, die anstelle der Morphob'no-Gruppe eine Diethanolaminogruppe, 
eine Methylaminogruppe, eine Anilinogruppe oder eine 2-Methoxyethylaminogruppe tragen. Weiterhin konnen Aufhel- 
ler vom Typ der substituierten Diphenylstyryle anwesend sein, z. B. die Alkalisalze des 4,4 , -Bis(2-sulfostyryl)-diphe- 45 
nyls, 4,4'-Bis(4-chlor-3 -sulfostyryl)-diphenyls, oder 4-(4-Chlorstyryl)-4'-(2-sulfostyryl)-diphenyls. Auch Gemische der 
vorgenannten Aufheller konnen verwendet werden, 

Um den asthetischen Eindruck der erflndungsgemaBen Mittei zu verbessern, konnen sie mit geeigneten Farbstoffen 
eingefarbt werden. Bevorzugte FarbstofTe, deren Auswahl dem Fachmann keinerlei Schwierigkeit bereitet, besitzen eine 
hone Lagerstabilitat und Unempfindiichkeit. gegenuber den iibrigen Inhaltsstoffen der Mittei und gegen Licht sowie 50 
keine ausgepragte Substantivitat gegenuber Textilfasern, um diese nicht anzufarben. 

Es kann aus asthetischen Griinden erwiinscht sein, Formkorper herzustellen, bei denen nur einzelne Phasen oder 
Schichten eingefarbt sind. Dies ist mit dem erflndungsgemaBen Verfahren problemlos in den unterschiedlichsten Varia- 
tionen moglich. So iiegen - bedingt durch die Einarbeitung von Duftstoff-Formkorpern - bereits mindestens zwei Phasen 
irn Fonnkorper vor, von denen man nur eine oder aber beide unl.erschiedlich einfarben kann und so zu "gesprenkelten" 55 
Formkorpern gelangt. 

Das Einfarben der einzelnen Phasen kann auf herkommliche Weise durch die Zugabe von Farbstoffen oder Farbstoff- 
losungen zu den Duftstoff-Formkorpern bzw. Granulaten oder Pulvern des Tabletten-Vorgemischs erfolgen. Bevorzugt 
ist allerdings der Einsatz durchgef arbter Pudermittel, die die Oberflache der Teilchen bedecken und so optisch ein durch- 
gcfarbtcs Korn suggcricrcn. Hicrdurch wird einerseits Farbstoff eingespart, andcrerscits werden Problemc durch die In- 60 
korporation zu hoher Farbstoffinengen in die Formkorper und demzufolge in die Waschflotte vermieden. 

Die Herstellung der Wasch- und Reinigungsmittelformkorper erfolgt im erflndungsgemaBen Verfahren in an sich be- 
kannter Weise durch Verpressen des Tabletten-Vorgemischs, das die Duftstoff-Formkorper enthalt. Zur Herstellung wer- 
den die Vorgemische in einer sogenannt.en Matrize zwischen zwei Stempeln zu einem festen Komprimat verdichtet. Die- 
ser Vorgang, der im folgenden kurz als Tablettierung bezeichnet wird, gliedert. sich in vier Abschnitte: Dosierung, Ver- 65 
dichtung (elastische Verformung), plastische Verformung und AusstoBen. 

Die Tablettierung erfolgt in handeisiiblichen Table ttenpressen, die prinzipiell mit Einfach- oder Zweifach stempeln 
ausgeriistet sein konnen. Im letzteren Fall wird nicht nur der Oberstempel zum Druckaufbau verwendet, auch der Unter- 
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stempel bewegL sich wahrend des PreBvorgangs auf den Oberstempel zu, wahrend der Oberslempel nach unlen driickt. 
Fiir kleine Produkt.ionsmengen werden vorzugsweise Exzentertablettenpressen verwendet, bei denen der oder die Stem- 
pel an einer Exzenterscheibe befestigt sind, die ihrerseits an einer Achse mit einer bestimmten Umlaufgesehwindigkeit 
montiert ist. Die Bewegung dieser PreBstempel ist mit der Arbeitsweise eines ublichen Viertaktmotors vergleichbar. Die 

5 Verpressung kann mit je einem Ober- und Unterstempel erfolgen, es konnen aber auch mehrere Stempel an einer Exzen- 
terscheibe befestigt sein, wobei die Anzahl der Matrizenbohrungen entsprechend erweitert ist. Die Durchsatze von Ex- 
zcntcrpressen variiercn ja nach Typ von einigcn hundcrt bis maximal 3000 Tablctt.cn pro Stundc. Fiir groBere Durchsatze 
wahlt man Rundlauftablettenpressen, bei denen auf einem sogenannten Matrizentisch eine groBere Anzahl von Matrizen 
kreisformig angeordnet ist. Die Zahl der Matrizen variiert je nach Modell zwischen 6 und 55, wobei auch groBere Matri- 

10 zen im Handel erhaltlich sind. Jeder Matrize auf dem Matrizentisch ist ein Ober- und Unterstempel zugeordnet, wobei 
wiederum der PreBdruck aktiv nur durch den Ober- bzw. Unterstempel, aber auch durch beide Stempel aufgebaut werden 
kann. Der Matrizentisch und die Stempel bewegen sich urn eine gemeinsame senkrecht stehende Achse, wobei die Stem- 
pel mit. Hilfe schienenartiger Kurvenbahnen wahrend des Umlaufs in die Positionen fiir Befullung, Verdichtung, plasti- 
sche Verformung und AusstoB gebracht werden. An den Stellen, an denen eine besonders gravierende Anhebung bzw. 

15 Absenkung der Stempel erforderlich ist (Befullen, Verdichten, AusstoBen), werden diese Kurvenbahnen durch zusatzli- 
che Niederdruckstucke, Niederzugschienen und Aushebebahnen unterstutzt. Die Befullung der Matrize erfolgt. iiber eine 
starr angeordnete Zufuhreinrichtung, den sogenannten Fiillschuh, der mit. einem Vorratsbehalter fiir die Vorgemische ver- 
bunden ist. Der PreBdruck auf das jeweilige Vorgemisch ist iiber die PreBwege fiir Ober- und Unterstempel individuell 
einsteilbar, wobei der Druckaufbau durch das Vorbeirollen der Slempelschaftkopfe an verstellbaren Druckrollen ge- 

20 schieht. 

Rundlaufpressen konnen zurErhohung des Durchsatzes auch mitzwei oder mehreren Fullschuhen versehen werden. 
Zur Herstellung zwei- und mehrschichtiger Formkorper werden mehrere Fullschuhe hintereinander angeordnet, ohne 
daB die leicht angepreBte erste Schieht vor der weiteren Befullung ausgestoBen wird. Durch geeignete ProzeBfuhrung 
sind auf diese Weise auch Mantel- und Punkttabletten hersteilbar, die einen zwiebelschalenartigen Aufbau haben, wobei 

25 im Falle der Punkttabletten die Oberseite des Kerns bzw. der Kernschichten nicht uberdeckt wird und somit sichtbar 
blcibt. Auch Rundlauftablettenpressen sind mit Einfach- oder Mehrfachwerkzeugcn ausriistbar, so daB beispielsweise 
ein auBerer Kreis mit 50 und ein innerer Kreis mit 35 Bohrungen gleichzeitig zum Verpressen benutzt werden. Die 
Durchsatze moderner Rundlauftablettenpressen betragen iiber eine Million Formkorper pro Stunde. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung geeignete Tablettiermaschinen sind beispielsweise erhaltlich bei den Firmen 

30 Apparatebau Holzwarth GbR, Asperg, Wilhelm Fette GmbH, Schwarzenbek, Hofer GmbH, Weil, KILIAN, Koln, KO- 
MAGE, Kell am See, KORSCH Pressen GmbH, Berlin, Mapag Maschinenbau AG, Bern (CH) sowie Courtoy N.V., 
Halle (BE/LU). Besonders geeignet ist beispielsweise die Hydrauiische Doppeldruckpresse HPF 630 der Firma LAEIS, 
D. 

Die Formkorper konnen dabei in vorbestimmter Raumform und vorbestimmter GroBe gefertigt werden, wobei sie aus 
35 mehreren Phasen, d. h. Schichten, Einschliissen oder Kemen und Ringen bestehen konnen. Als Raumform kommen 
praktisch alle sinnvoll handhabbaren Ausgestaltungen in Betracht, beispielsweise also die Ausbildung als Tafel, die Stab- 
bzw. Barrenform, Wiirfel, Quader und entsprechende Raumelemente mit ebenen Seitenflachen sowie insbesondere zy- 
linderformige Ausgestaltungen mit kreisformigem oder ovalem Querschnitt. Diese letzte Ausgestallung erfaBt dabei die 
Darbietungsform von der Tablette bis zu kompakten Zylinderstucken mit einem Verhaltnis von Hohe zu Durchmesser 
40 oberhalb 1. 

Die portionierten PreBlinge konnen dabei jeweils als voneinander getrennte Einzelelemente ausgebildet sein, die der ■ 
vorbestimmten Dosiermenge der Wasch- und/oder Reinigungsmittel entspricht. Ebenso ist es aber moglich, PreBlinge 
auszubilden, die cineMchrzahl solchcr Masseneinheitcn in einem PreBiing verbinden, wobei insbesondere durch vorge- 
gebene Sollbruchstellen die leichte Abtrennbarkeit portionierter kleinerer Einheiten vorgesehen ist. Fiir den Einsatz von 

45 Textilwaschmitteln in Maschinen des in Europa ublichen typs mit horizontal angeordneter Mechanik kann die Ausbil- 
dung der portionierten PreBlinge als Tabletten, in Zylinder- oder Quaderform zweckmaBig sein, wobei ein Durchmesser/ 
Hohe- Verhaltnis im Bereich von etwa 0,5 : 2 bis 2 : 0,5 bevorzugt ist. Handelsubliche Hydraulikpressen, Exzenterpres- 
sen oder Rundlauferpressen sind geeignete Vorrichtungen insbesondere zur Herstellung derartiger PreBlinge. 
Die Raumform einer anderen Ausfiihrungsform der Formkorper ist in ihren Dimensionen der Einspiilkammer von 

50 handelsiiblichen Haushaltswaschmaschinen angepaBt, so daB die Formkorper ohne Dosierhilfe direkt in die Einspiilkam- 
mer eindosiert. werden konnen, wo sie sich wahrend des Einspiilvorgangs auflost Selbstverstandlich ist aber auch ein 
Einsatz der Waschmittelfonnkorper iiber eine Dosierhilfe problemlos moglich. 

Ein weiterer bevorzugter Formkorper, der hergestellt werden kann, hat eine platten- oder tafelartige Struktur mit ab- 
wechselnd dicken langen und diinnen kurzen Segmenten, so daB einzelne Segmente von diesem "Riegel" an den Soll- 

55 bruchstellen, die die kurzen diinnen Segmente darstellen, abgebrochen und in die Maschine eingegeben werden konnen. 
Dieses Prinzip des "riegelformigen" Formkorperwaschmittels kann auch in anderen geometrischen Formen, beispiels- 
weise senkrecht stehenden Dreiecken, die lediglich an einer ihrer Seiten langsseits miteinander verbunden sind, verwirk- 
licht werden. Hier bietet es sich aus optischen Griinden an, die Dreiecksbasis, die die einzelnen Segmente miteinander 
verbindet, als eine Phase auszubilden, wahrend die Dreiecksspitze die zweite Phase bildet. Eine unterschiedliche Anfar- 

60 bung beidcr Phasen ist in dieser Ausfiihrungsform besonders rcizvoll. 

Nach dem Verpressen weisen die Wasch- und Reinigungsmittelformkorper eine hohe Stabilitat auf. Die Bruchfestig- 
keit zylinderformiger Formkorper kann uber die MeBgroBe der diametralen Bruchbeanspruchung erfaBt werden. Diese 
istbestimmbar nach 
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Hierin steht a fur die diametrale Bruchbeanspruchung (diametral fracture stress, DFS) in Pa, P ist die Kraft in N, die zu 
dem auf den Formkorper ausgeiibten Druck fiihrt, der den Bruch des Forrnkorpers verursacht, D ist der Formkorper- 
durchmesser in Meter und t ist. die Hohe der Formkorper. 

Das zu den Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern zu verpressende Vorgemisch kann die hochdosierten Duftsioff- 
Formkorper in variierenden Mengen enthalten. Im Rahmen der vorliegenden Erfindung ist es bevorzugt, daB der Anteil 
der hochdosierten Duftstoff-Formkorper am zu verpressenden Vorgemisch 1 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 
12 Gcw.-% und insbcsondcrc 5 bis 10 Gcw.-%, jcwcils bczogcn auf das Vorgemisch, bctragt. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist. die Verwendung von hochdosierten Duftstoff-Compounds, insbesondere 
Duftperlen, mil Schuttgewichten oberhalb 700 g/1, die durch Granulation oder PreBagglomeration hergestellt wurden, in 
Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern. 

Durch die Einarbeitung des Parfums in dieser konzentrierten und durch seine Herstellungsweise auBerst homogenen 
Form werden die physikalischen Eigenschaften der Formkorper positiv beeinfluBt. Die Neigung des Parfums, unter dem 
PreBdruck beim Pressen der Tabletten uber den gesamten Formkorper zu migrieren, wird unterbunden und das hydropho- 
bierende Parfumol auf diese Weise in engen Teilbereichen der Tablette konzentriert Hierdurch weisen die nach dem er- 
findungsgemaBen Verfahren hergestellten Wasch- und Reinigungsmittelformkorper mindestens genauso positive Eigen- 
schaften auf wie vollig parfumfreie Formkorper. 

Gegenuber parfumhaltigen Formkorpern sind nicht nur die physikalischen Eigenschaften der Formkorper, sondern 
auch die oLfaktorischen Merkmale der Mittel und der mit den Mitteln behandelten Textilien deutlich verbessert. Wie bei 
den "Duftperlen" in der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 781.4 beobachtet, ist auch bei den Wasch- und Rei- 
nigungsmittelformkorpern der vorliegenden Erfindung ein besserer Geruchseindruck der Formkorper und der mit den 
aus ihnen bereiteten Waschlaugen behandelten Textilien zu beobachten. 

Beispiele 

Nach der Lehre der alteren deutschen Patentanmeldung 197 46 780.6 wurden Duftperlen hergestellt, indem ein spruh- 
getrocknetes Tcnsidgranulat (TragcrstofT) mit wciteren Hilfsstoffcn und Parfum vcrmischt und anschlicBcnd in einen 
Zweiwellenextruder der Fa. Lihotzky gegeben und unter Druck plastifiziert und extrudiert wurde. 

Die Zusammensetzung des spruhgetrockneten Tensidgranulats ist in Tabelle 1, die Zusammensetzung des Duftperlen- 
Vorgemischs in Tabelle 2 angegeben. 

Tabelle 1 



spriihgetrocknetes Tensidgranulat [Gew.-%] 



Na-Cq. u -Alkylbenzolsulfonat 


26,17 


Natriumcarbonat 


4,00 


Zeolith 4A 


55,63 


Salze aus Losung 


0,70 


Wasser 


13,00 


Natriumhydroxid 


0,50 



Tabelle 2 
Duftperlen-Vorgemisch [Gew.-%] 



C i; .,g-FeUalkohol 


5,0 


Zeolith X 


10,0 


PEG 4000 


4,0 


Tensidgranulat (Tabelle 1) 


68,0 


PaiTumdl 


10,0 



Das plastiflzierte Vorgemisch verlieB den Extruder bei einem Druck von 85 bar durch eihe Lochplatte mit Austritts- 
bohrungen von 0,5 bzw. 0,7 bzw. 0,85 bzw. 1,2 mm Durchmesser. 

Die extrudierten Strange wurden mit einem rotierenden Abschlagmesser auf ein Lange/Durchmesser-Verhaltnis von 
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ca, 1 abgeschlagen und in einem Marumerizer® verrundet. 

Parallel zu den Duftperlen wurde durch Granulation ein weiteres Tensidgranulat hergestellt, das die in Tabelle 3 ange- 
gebene Zusammensetzung aufwies: 

5 Tabelle 3 



Tensidgranulat [Gew.-%] 



10 


C^ u -Alkylbenzolsulfonat 


1 R 6 




C l2 ., 8 -Fettalkoholsulfat 




15 


C 12 . ll -FettalkohoI mit 7 EO 






Seife 


1,0 




Natriumcarbonat 


16,0 




Natriumsilikat 


5,4 


25 


Zeolita A (wasserrreie AKtivsuusianz; 


29 9 


30 


optischer Aufheller 


0,3 


Na-Hydroxyethan- 1 , 1 -diphosphonat 


0,8 


35 


Acrylsaure-Maleinsaure-Copolymer 


5,4 




Wasser, Salze 


10,3 



40 Es wurden nun die Tabletten- Vorgemische El sowie VI und V2 hergestellt, indem das in Tabelle 3 beschriebene Ten- 
sidgranulat mit weiteren Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffen abgemischt wurde. Das erfindungsgemaBe Vorge- 
misch El enthielt dabei die in Tabelle 2 beschriebenen Duftperlen, wahrend das Parfum im Vergleichsbei spiel VI in ent- 
sprechender Menge dirckt auf das Vorgemisch aufgespriiht wurde. Zum Vergleich wurde weiter ein parfumfreics Vorge- 
misch V2 hergestellt. 

45 Die Vorgemische wurden in einer Korsch-Tablettenpresse zu Waschmitteltabletten verpreBt. Dabei wurde der PreB- 
druck so eingestellt, daB jeweils drei Serien von Formkorpern erhalten wurden (El, El', El", analog fiir VI und V2), die 
sich in ihrer Harte unterscheiden. Die Zusammensetzung der zu verpressenden Vorgemische (und damit der daraus her- 
gesteilten Formkorper) zeigt Tabelle 4. 

50 



55 



60 



65 
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Tabelle 4 

Vorgemische/Wasch- und Reinigungsmittelformkorper [Gew.-%] 





El 


VI 


V2 


Tensidgranulat (Tabelle 3) 


56,8 


61,3 


61,8 


Natriumperborat-Monohydrat 


17,8 


17,8 


17,8 


Tetraacetylethylendiamin 


7,3 


7,3 


7,3 


Paraffin-Silikon-Entschaumer 15% auf Soda 


3,5 


3,5 


3,5 


Enzyme 


2,5 


2,5 


2,5 


Terephthalsaure-Ethylenglycol-PEG-Ester 


1,1 


1,1 


1,1 


Duftperlen (Tabelle 2) 


5,0 






Parfiimol 




0,5 




Desintegrationshilfsmittel auf Cellulosebasis 


5,0 


5,0 


• 5,0 


Zeolith A (Pudermittel) 


1,0 


1,0 


1,0 



Die Harte der Tabletten wurde durch Verforrnung der Tablette bis zum Bruch gemessen, wobei die Kraft auf die Sei- 
tenflachen der Tablette einwirkte und die maximale Kraft, der die Tablette standhielt, ermittelt wurde, 

Zur Bestimmung des Tablettenzerfalls wurde die Tablette in ein Becherglas mit Wasser gelegt (600 ml Wasser, Tem- 
peratur 30°C) und die Zeit bis zum vollstandigen Tablettenzerfail gemessen. Die experimentellen Daten zeigt Tabelle 5: 

Tabelle 5 



Waschmitteltabletten [physikalische Daten] 



Tablette 


El 


El' 


El" 


VI 


VI' 


VI" 


V2 


V2' 


V2" 


Tablettenharte 


40 N 


53 N 


63 N 


41 N 


50.N 


62 N 


41 N 


51 N 


60 N 


Tablettenzerfail 


10 sec 


14 sec 


21 sec 


14 sec 


22 sec 


.53 sec 


9 sec 


16 sec 


21 sec 



Die Daten in Tabelle 5 zeigen, daB die Einarbeitung des Parfums iiber hochdosierte Duftstoff-Formkdrper deutliche 
Vorteile mit sich bringt: Zum einen hangt die Zerfallszeit der Tabletten bei weitem nicht. so stark von der Tablettenharte 
ab wie bei Tabletten, in denen das Parfum auf das Vorgernisch aufgespriiht wurde (Vergleich El : VI), zum anderen er- 
reichen die erfindungsgemaBen Formkorper trotz des Einsatzes von Parfum bei gleicher Harte die guten Zerfailszeiten 
parfumfreier Tabletten, bzw. tibertreffen diese sogar (Vergleich El : V2). 

Auch die olfaktorischen Eindrucke der erfindungsgemaB hergestellten Formkorper sind denen herkommliche herge- 
stellter Fonnkorper iiberlegen. Hierzu wurden die Foniikorper El und VI verglichen. 

Die Zusammensetzung des in der Formkorpern bzw. den Duftperlen enthaltenen Parfiimdls ist in Tabelle 6 angegeben. 
Die Beduftung des Produkts sowie von behandelten Textilien (Baumwolle) wurde als subjektiver Geruchseindruck von 
Parfumeuren beurteilt. Hierbei geben die Zahlenwerte in der Bewertungstabelle (Tabelle 7) die Anzahl der Parfumeure 
an, die die jeweiligen Produkte bzw. die mit dem jeweiligen Mittel behandelten Textilien als "starker duftend" eingestuft 
habcn. Von den 7 Parfiirncurcn habcn also 6 die erfindungsgemaB hergestellten Wasch- und Reinigungsmittelformkorper 
als besser bewertet. Die Ergebnisse der Riechtests sind in Tabelle 7 zusammengefaBt. 
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Tabelle 6 

Zusammensetzung des Parfiimols [Gew.-%] 



Phenylcthylakohol 


52,0 


Dimethylbenzylcarbinylacetat 


2,5 


Iraldein gamme 


5,0 


Phenylessigsaure 


0,5 


Geranylacetat 


2,0 


Benzylacetat 


30, 


Rosenoxid L 10% inDPG 


2,5 


Romilat 


20, 


Irotyl 


0,5 


Cyclohexylsalicylat 


20,0 


Floramat 


10,0 



Tabelle 7 

Duftverstarkung (Praferenz der Intensitat) 





Parfumeure (Praferenz der Intensitat) 




Produkt 


feuchte Wasche 


trockene Wasche 


El (5 % Parfumol in Duftperlen) 


1 


2 


2 


VI (0,5 % Parfumol, aufgespriiht) 


6 


5 


5 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Wasch- und Reinigungsmittelformkorpern, dadurch gekennzeichnet, daB man 
hochdosierte Duftstoff-Compounds durch Granulation oder PreB agglomeration herstellt, mit. weiteren pulverformi- 
gen und/oder .granularen Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffen vermischt und dieses Vorgemisch in an sich 
bekannter Weise zu Formkorpern verpreBt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die hochdosierten Duftstoff-Compounds ein Schuttge- 
wicht oberhalb 700 g/1 aufweisen. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB hochdosierte Duftstoff-Com- 
pounds, insbesondere Duftperlen, eingesetzt werden, die durch irn wesenllichen wasserfreie Granulation oder PreB- 
agglomeration hergestellt wurden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Duftstoff-Forrnkorper, insbeson- 
dere Duftperlen, 3 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 30 Gew.-% und insbesondere 8 bis 20 Gew.-% Parfum, be- 
zogen auf das Gewicht der Duftstoff-Forrnkorper, enthalten. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Duftstoff-Forrnkorper, insbeson- 
dere Duftperlen, bezogen auf das Gewicht der Duftstoff-Forrnkorper 65 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 70 bis 
90 Gew.-%, Tragerstoff(e) aus der Gruppe der Tenside, Tensidcompounds, Di- und Polysaccharide, Silikate, Zeo- 
lithe, Carbonate, Sulfate und Citrate enthalten, 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Duftstoff-Forrnkorper, insbeson- 
dere Duftperlen, bezogen auf das Gewicht der Duftstoff-Forrnkorper einen oder mehrere S toffe aus der Gruppe der 
Polyethylenglycole, der Fettalkoholalkoxylate und der Fettsaurealkoxylate in Mengen von 1 bis 10 Gew.-%, vor- 
zugsweise von 2 bis 9 Gew.-% und insbesondere von 5 bis 7 Gew.-%, enthalten. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die hochdosierten Duftstoff-Form- 
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korper mit. mindestens einem Tensidgranulat verrnischt werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daR das zu verpressende Vorgemisch ei- 
nen oder mehrere Wasch- und Reinigungsmittel-Inhaltsstoffe, insbesondere aus der Gruppe der Geruststoffe, 
Bleichmittel, Bleichaktivatoren, Enzyme, Farbstoffe und Desintegrationshilfsmittel, enthalt. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Anteil der hochdosierten Duft- 
stoff-Formkorper am zu verpressenden Vorgemisch 1 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise 2 bis 12 Gew.-% und insbeson- 
dere 5 bis 10 Gcw.-%, jewcils bezogen auf das Vorgemisch, bctragt. 

10. Verwendung von hochdosierten Duflstoff-Compounds, insbesondere Duftperlen, mit Schuttgewichten ober- 
halb 700 g/1, die durch Granulation oder PrcBagglomeration hergesLellt wurden, in Wasch- und Reinigungsmittel- 
formkorpern. 



- Leerseite - 



